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Patent anmeldung 
D 56o2 



2732217 



Verwendung feinteiliger wasserunloslicher Alkali- 
aluininiumsilikate bei der Lederherstellung 



Patentanspriiche 

1. Verwendung feinteiliger wasserunlSslicher, vorzugsweise Wasser 
enthaltender Alkalialuminiumsilikate der allgemeinen Formel 



(Kat 2/n 0) x * A1 2°3 • < si °2 ) y> 

in der Kat ein Alkalimetallion, vorzugsweise Natriumion, x eine 
Zahl von o,7 - 1,5, y eine Zahl von 0,8 - 6, vorzugsweise 1,3 - H 
bedeuten, mit einer PartikelgrSBe von o,l bis 25 /1, vorzugsweise 
1 bis 12yU, die ein Calciumbindevermogen von 2o - 2oo mg CaO/g 
wasserfreier Aktivsubstanz aufweisen, bei der Lederherstellung, 

2. Verwendung feinteiliger Alkalialuminiumsilikate nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet , daft solche Produkte eingesetzt werden, 

die der allgemeinen Formel 

o,7 - 1,1 Kat 2 /n° # A1 2°3 0 1,3 ~ 3>3 Si °2 
entsprechen, 

3. Verwendung feinteiliger Alkalialuminiumsilikate nach Anspruch 1. 
dadurch gekennzeichnet, da£ solche Produkte eingesetzt werden, die 
der allgemeinen Formel 

o,7 - 1,1 Na 2 0 . A1 2 0 5 .>2,*» - 3,3 Si0 2 
entspre chen. 
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1. Verwendung feinteiliger Alkalialuminiumsilikate nach 
Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB solche Produkte 
eingesetzt werden, die der allgemcinen Pormel 

o,7 - 1,1 Na o 0 . Al^O 



2 u . ai 2 o 3 .>3,3 - 5,3 SiO. 



entsprechen. 



5. Verwendung feinteiliger Alkalialuminiumsilikate nach 
Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB aus calciniertem 
Kaolin hergestellte Produkte eingesetzt werden, die der 
allgemeinen Pormel 

o,7 - 1,1 Kat 2 / n O . A1 2 0 3 . 1, 3 -2,*J Si0 2 . 0,5 - 5,o H 
entsprechen. 

6. Verwendung feinteiliger Alkalialuminiumsilikate gemfiB 
AnsprOchen 1- 5 in Kombination mit anionischen und/oder nicht- 
ionischen Tensiden in Mengen von 10-50 g/1 Silikat und IO-50 g/1 
Tensid zur Entfettung und Vorgerbung von PickelblOBen. 

7. Verwendung feinteiliger Alkalialuminiumsilikate gemgfi 
AnsprUchen 1-5 in Kombination mit Addukten von 5-30 Mol Xthylen- 
oxid an hohere Pettalkohole, Alkylphenole , FettsMuren Oder 
Pettamine mit 8 - 18 C-Atomen zur Entfettung und Vorgerbung 

von PickelblSBen. 

8. Verwendung feinteiliger Alkalialuminiumsilikate gemaB 
AnsprUchen 1 - 5 in einer Menge von 5 - 80 g/1 zum Gerben und 
Nachgerben von Pelzfellen und Leder in Kombination mit Chrom- 
gerbstoffen, synthetischen und/oder pflanzlichen Gerbstoffen. 

9. Verwendung feinteiliger Alkalialuminiumsilikate gemSB 
AnsprUchen 1 - 5 in einer Menge von 2 bis 20 g/1 zur Neutrali- 
sation von Leder. 
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Verwendung feinteiliger wasserunloslicher Alkalialuminium- 
silikate bei der Lederherstellung 



Eines der aktuellsten Probleme bei dcr Lederherstellung ist 
der teilweise oder vollstSndige Ersatz von Hilf smitteln , die 
die Abwasser der Betriebe stark belasten. Dies ist in be- 
sonderem Mafie der Pall bei der Entfettung und Vorgerbung von 
PickelblSBen sowie bei der Gerbung von Pelzfellen und Leder. 
Hierbei werden aufcer Gerbstoffen sonstige Hilfsmittel, wie 
Lose- und Ent fettungsmittel, Tenside, Elektrolyte, Phosphate, 
Neutralisationsmittel usw. eingesetzt. 

Die Erfindung hat zum Ziel, den Chemikalieneinsatz und die 
Abwasserbelastung bei der Lederherstellung zu vermindern. 
Zu diesem Zweck werden erf indungsgemSB bestimmte Alkali- 
aluminiumsilikate eingesetzt, die die Ublicherweise ver- 
wendeten Hilfsmittel teilweise oder vollstandig ersetzen 
konnen und die infolge ihrer ftkologischen Unbedenklichkeit zu 
einer erheblichen Verbesserung der Abwassersituation fUhren. 

Der Einsatz der Alkalialuminiumsilikate hat sich insbesondere 
bei den folgenden Prozessen als ntltzlich erwiesen: 

A. Entfettung und Vorgerbung; von Pi eke lb 10 Ren 

Die heute vielfach verwendeten Pickelblofien als Ausgangs- 
material filr die Lederherstellung sind mit Salz und SSure 
vorbehandelt und dadurch konserviert. Der pH-Wert des 
Materials in diesem Zustand ist ^2. 

In der vor der eigent lichen Gerbung stattfindenden Ent- 
fettung mufi unbedingt darauf geachtet werden, daft eine 
Schadigung der Hautstruktur durch Quellung vermieden 
wird. Dies geschieht im allgemeinen durch konzentrierte 
Salzlosungen (6° - 8°/Be). Zur Entfettung werden je nach 
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Art der vorgesehenen Gerbung anionische Oder nichtionische 
Tenside und eventuoll auch Losungsmittel den Flotten zuge- 
setzt. 

Seit die Gerbwirkung von Polyphosphaten bekannt ist, setzt 
man beim Aufweichen und Entfetten des Hautmaterials Poly- 
phosphate wie Hexamethaphosphat zu. Durch deren schwache 
Gerbwirkung wird die Quellung verhindert. 

Die Gerbwirkung selbst ist jedoch nicht so ausgepragt, dafi 
dadurch der Ledercharakter in diesem Stadium der Lederher- 
stellung bereits festgelegt ist. 

Der Einsatz der Alkalialuminiumsilikate bei der Entfettung und 
Vorgerbung von Pickelbltffien fUhrt insbesondere zu folgenden 
Vorteilen: 

1. Durch die Einsparung von Phosphaten wird die Gefahr 
der Eutrophierung von GewSssem, hervorgerufen durch 
phosphathaltige AbwSsser, vermindert. 

2. Auf die Verwendung von LOsungsmitteln zur Entfettung 
der PickelblSBen kann teilweise oder ganz verzichtet 
we r den. 

3. Die Alkalialuminiumsilikate weisen ein erhebliches 
SaurebindungsvermGgen auf und wirken dadurch ent- ' 
pickelnd. 

1. Die von der Verwendung der Polyphosphate her bekannte 
Bildung stCrend geffirbter Chrom-Phosphat-Komplexe bei 
der anschliefienden Chromgerbung wird vermieden. 
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B. Gerbung von Pelzfellen und Leder 

Die weitaus bedeutendste Gerbungsart ist die Chromgerbung. 
Sie beruht auf der Azidokomplexbildung und der Agglomeration 
der basischen Chromsalze mit den Carboxy lgruppen des Kollagens. 

Daneben besitzen auch andere basische Metallsalze wie die 



des Eisens, Aluminiums, Zirkons, Titans und des Siliciums 
gerbende Eigenschaften, In der Praxis durchgesetzt haben 
sich jedoch lediglich bestimmte Aluminium- und Zirkonsalze 
als Kombinationsgerbstof fe. Siliciumverbindungen v/erden 
praktisch nicht eingesetzt, da die Ausgangsmaterialien, 
meist spezielle Wassergl&ser , im sauren Gerbmedium schwierig 
zu handhaben sind. Zusfltzlich ist die LederqualitSt speziell 
nach Alterung meist ungenUgend, da Verh&rtung, sprGder Griff und 
Verlust der Reissfest igkeit eintreten k6nnen. 

Der Einsatz der Alkalialuminiumsilikate insbesondere bei der 
Chromgerbung bzw. der Kombinationsgerbung mit Chrom-, Aluminium- 
und Siliziumgerbstof f en fiihrt zu folgenden Vorteilen: 

1. Durch Verminderung der Menge an Chromgerbstof fen wird eine 
erhebliche Entlastung der AbwSsser der Gerbereien erreicht. 
Der Chromgehalt reduziert sich dabei ilberproportinal* Bei 
einer Reduzierung der Chrommenge um 5o % in der Plotte ent- 
halten die Abw&sser im Vergleich zur reinen Chromgerbung 
nur noch bis zu 15 % der Ublichen Menge, wie aus einer 
Ver5 ffentli chung von Dr. Ing, Siegfried Felten in "Wasser, 
Luft und Betrieb", Heft 3, 1961 hervorgeht. 

2. Die beschriebenen Nachteile der Siliziumgerbstof fe werden 
vermieden, da sich die Alkalialuminiumsilikate in dem 
bei der Gerbung vorliegenden sauren Medium (pH 3 - 4,5) 

zu Natriumsalzen^ Aluminiumsalzen und polyroeren KieselsSuren 
in feinster Verteilung auflBsen. 
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3. Bei der Kombinationsgerbung wirken die Alkalia] umin^w m- 7 
silikate durch den eigenen SSureverbraueh selbstabstunpfend . 
Auf den Einaata zusiitzlicher Abstumpf ungsmittel kann daher 
verzichtet werden. Gleichzeitig wird die Gerbwirkung verstarkt 

t. Dei der Neutralisation der Chromleder kSnnen die erfindungs- 
gemaft zu verwendenden Alkalialuminiumsilikate als Neu- 
tralisationsmittel eingesetzt werden, ohne das die Leder sich 
durch Polyphosphate unangenehm griln verfSrben. Sie wirken 
dabei gleichzeitig als maskierendes Salz, wodurch das Aus- 
fallen von hochbasischen Chromsalzen vermieden wird. Zusatz- 
lich wird ein Nachgorbef fekt erreicht. 

5. Kochsalz und andere Elektrolyte konnen teilweise oder voll- 
standig eingespart werden, so dafi die Abwasser im Vergleich 
zum ilblichen Verfahren nur geringe Mengen an Elektrolyten 
enthalten. 

6. Die Alkalialuminiumsilikate lassen sich leicht und gefahr- 
los lagern und handhaben. 

Gegenstand der Erfindung 1st die Verwendung feinteiliger wasser- 
unloslicher, vorzugsweise Wasser enthaltender Alkalialuminium- 
silikate der allgemeinen Pormel 

(Kat 2/n 0) x ' A1 2° 3 • < Si0 2 >y* 

in der Kat ein Alkalimetallion, vorzugsweise Natriumion, 
x erne Zahl von o, 7 - 1,5, y eine Zahl von o,8 - 6, vorzugs- 
weise 1,3 - H bedeuten, mit einer PartikelgrSBe von o,l bis 
25 ^ vorzugsweise von 1 bis 12 /x die ein Calciumbindevermogen 
von 2o - 2oo mg CaO/g wasserfreier Aktivsubstanz aufweisen, 
bei der Lederherstellung. 
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Das Calciuir.bindevermOpen wird nach dem im Beispielteil ange 
gebenen Verfahren ermittelt. 



Die erfindungsgemiifc einzusetzenden Alkalialuminiumsilikate 
lassen sich in einfacher Weise synthetisch herstellen, z. B. 
durch Reaktion von wasserltfslichen Silikaten mit wasserlSs- 
lichen Aluminaten in Gegenwart von Wasser. Zu diesem Zweck 
kSnnen wSfcrige L5sungen der Ausgangsmaterialien miteinander 
vermischt oder eine in festem Zustand vorliegende Komponente 
mit der anderen, als w&Brige Ldsung vorliegenden Komponente, umge- 
setzt werden, Auch durch Vermischen beider, in festem Zustand 
vorliegenden Komponenten crhalt man bei Anwesenheit von Wasser 
die gewUnschten Aluminiumsilikate . Auch aus Al(OH)j, A1 2°3 
oder Si0 2 lassen sich durch Umsetzen mit Alkalisilikat- bzw. 
AluminatlSsungen Alkalialuminiumsilikate herstellen. SchlieE- 
lich bilden sich derartige Substanzen auch aus der Schmelze, 
jedoch erscheint dieses Verfahren wegen der erf order lichen 
hohen Schmelztemperaturen und der Notwendigkeit , die Schmelze 
in feinverteilte Produkte UberfUhren zu mttssen, wirtschaftlich 
weniger interessant. 



809885/01S1 



BNSDOCID: <DE 



27322 17A1_I_> 



Blatt 8 zur Patcntanmeldung 0 r j602 

Die durch Fullunn heroes tell ten odcr nach anderen Verfahren 
in feinvertcilteirs Zustand in wa/Jripe Suspension uberfiihrten 
AlknliHluminj urr.silikate konnen durch Erhitzen auf Temperaturen 
von 3o - 2oo° C vom amorphen in den pealtertcn bzw. in 
den kristall inen Zustand uberftihrt v;erden. Das in v;aErif,er 
Suspension vorliepiendc > amorphc oder kristalline Alkfwli- 
aluininiunsilikat lafst sich durch Filtration von der ver- 
bleibenden wllfcrif:en Losung abtrennen und bei Temperaturen 
von B. 5o - 8oo° C trockr.en. Je nach den Trockunnsbecincunr.cn 
entb&lt das Produkt mehr oder weni^er nebundenes Wasser. 
Y/asserfreie Produkte erhalt man bei 8oo° C. Bevorzugt sind je- 
doch die v/asserha Itifren Produkte, insbesondere solche, v;ie sie 
bei Trocknunn bei 5o-*loo 0 C, insbesendere 5o - 2oo° C erhaltQn 
werden. Geeicnete I 5 rociukte konnen auf ihr GesarntEewicht bezogen 
z. B. Wasser^ehalte von ca. 2 - 3o % aufweisen> moist ca. 
8 - 27 %. 

Zur Ausbildune der cewunsehten f.erinren Teilchencro&en von 
l-12/i konnen bereits die FS llurjcsbedingun^en beitracen, 
v/obei man die initeinandcr verrcischten Aluminat- und Silikat- 
ltfsungen - die auch cleichzeitic in das ReaktionsrefSfi 
leitet vjerden konnen - starken Scherkraften aussetzt, indem 
wan z. B. die Suspension intensiv ruhrt. Stellt man kristalli- 
sierte Alkalialur.iniunsi likate her - diese v/erden erfindunn?n^~ 
jn&& bevorzu<-t ein^esetzt - so verhindert ir.an die Ausbildun^r 
Crofter 3 cenebenenf alls sich durchdringender Kristalle durch 
lancsames Ptthren der kristallisierenden Masse, 
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Trotzdem kann beam Trocknen einc unerwunschtc Arplomoration von 
Kxdstallpartikeln eintreten, so daft cs sich empfehlen kann, 

diese Sekundarteilchen in geeicneter Weise, z. B. durch V.'ind- 
sichten zu entfernen. Auch in grSberem Zustand anfallende 
Alkalialuminiumsilikate, die auf die gewUnschte Korngrofie * 
gemahlen worden sind, lessen sich verv/enden. llicrzu eignen 
sich z. B. Huhlen und/oder Windsichter bzw. deren Koir.bi- 
nationen. 



Bevorzugte ProduUte sind z. B. synthetisch hergestellte 
kristalline Alkalialuminiumsilikate der Zusammen- 

setzuns ^ : . " 

p,7 - 1,1 Kat 2/ 0 . A1 2 0 3 - 1,3 - .3,3 SiC 2 , 

in der Kat ein Alkalikation, vorzursweise ein Natriumkation, 
darstellt. Es ist vorteilhaft, v.-enn die Alkalialuminium- 
silikat-Kristallite abgerundete Ecken und Kanten aufveisen. 



Will man die Alkalialuminiumsilikate mit abgerundeten Ecken 
und Kanten herstellen, so gent man mit Vorteil von einem 
Ansatz aus, dessen molare Zusammensetzung vorzugsweise im 
Bereich 

* 

■ 

2,5 - 6,o" Kat 2/n 0 . Al 2 0 3 .o,5 - 5,o Si0 2 .6o - 2oo K 2 0 

liegt, wobei Kat 2/n die oben angegebene Bedeutung hat und ins- 
besondere das Natriumion bedeutet. Dieser Ansatz v/ird in 
Ublicher Weise zur Kristallisation gebracht. Vorteilhafter- 
weise geschieht dies dadurch, daB man den Ansatz wenigstens 
1/2 Stunde auf 7o - 12o° C, vorzugsweise auf 80 - 95 C unter 
RUhren erwarmt. Das kristalline Produkt wird auf einfachc 
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V/eise durch Abtrenncn der fliissiecn Phase isoliert. Gccobcnen- 
falls enipfiohlt cs :;ich, die Produkte vor der V.'ciLervcrarbcitunr. 
mit Wasser jiachzui.asehon und zu trockncn. Auch beir, Arboiten 
ir.it einem Ansatz, dcssen Zusair.monsctzunc v-enag von der oben 
anr.ecebcnen abweicht, erhMlt man noch Produkte mit abcerun- 
deten licken und Kanten, insbesonderc, v/enn sich die Abv.-eichune 
nur auf einen der oben angecebenen vier Konzentrationspara- 
meter bezieht. 

Pcrner lassen r>ich erf indunf-sgeir.aft auch solche feinteiligen 
wasserunlBslichen Alkalialuminiuirsilikate verwenden, die 
in Gegenwart von wasserlosli chen anorganischen oder orpranischen 
Disperciermitteln ccffillt und gealtert bzw. kristallisiert 
worden sind. Derartigc Produkte sind in technisch einfacherer 
Weise zuganglich. Als wasserlosliche organische Dispergier- 
mittel eicnen sich Tensidc, nichttensidartice aromatische 
Sulfonsauren und Yerbindunren irdt Koir.plexbil dungs verrr.ogen 
fur Calcium. Die genannten Dispergierndttel 1<5nnen in be- 
liebiger Weise vor oder wahrend der FMllune in das Reaktions- 
geir.isch eingebracht werden, sie konnen z. B. als LSsung vorge- 
legt oder in der Aluir.inat- und/oder Silikatlosung aufgel5st 
werden. Besonders cute Effekte werden erzielt, venn das Dis- 
pergierrcittel in der Silikatlosung gelost wird. Die Kenpe 
des Disperpriermittels sollte wenigstens 0,05 Gew.-*, vorzugs- 
weise 0,1-5 Gew.-% betragen, bezogen auf den gesamten 
Palluncsansatz. Zum Altern bzw. Kristallisieren wird das 
FSllungsprodukt 1/2 - 24 Stunden auf Temperaturen von 5o - 
2oo C erhitzt. Aus der Vielzahl brauehbarer Dispergiermittel 
sind z. B. Natriurclaurylathersulfat, Hatriumpolyacry lat , 
Hydroxyathandiphosphonat und andere zu nennen. 
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Einc in ihrer Kristal3 ntruktur bcsondcre Variantc der erfin- 
dunpsgeir.aft einzusetzenden' Alka3 i.aluir.iniuirr;ilikate r.tellen 
VerbindunGen der allcemeinen Forrr.el 



o,7 - 1,1 Na^O . A1 2 0 3 . :>-2,»i - 3,3 Si0 2 

■ 

dar. In der Einsat zm&olichkeit als Seifhilf smittel bestehen 
zu den anderen fcenannten Alkalialuniiniumsilikaten keine Unter- 

schiede, 

Eine v/eitere Variantc der . erf indungsgemSfc einzusetzenden fein- 
teilicen, wasserunlBslichen Alkalialuminiumsilikate stellen 
Verbinduncen der Formel 

o,7 ~ 1,1 " Na 2 0 . A1 2 0 3 >^3,3 "5,3 Si0 2 

dar. Bei der Herstellung derarticer Produkte geht ir.an von 
einem Ansatz aus, dessen molare Zusammensetzung vorzucsweise 
im Bercich 

2,5 - H,5 Na 2 Oj Al^; 3,5 - 6,5 Si0 2 ; 50 - Ho H 2 0 

♦ * 

liegt- Dieser Ansatz wird in Ublicher Weise zur Kristallisation 
gebracht. Vorteilhaf terv^eise geschieht dies dadurch, dafi nan 
den Ansatz unter krSftigem P.Uhren v/eniestens 1/2 Stunde auf 
loo - 2oo° C 3 vorzucsweise auf 13o - l<3o° C ervjSrmt. Das 
kristalline Produkt wird auf einfache Weise durch Abtrennen 
der flttssi£en Phase isoliert. Ge£cebenenf alls empfiehlt es sich, 
die Produkte vor der Weiterverarbeitune «*«it VJasser nachzuwasche 



809885/01S1 /12 



273221 7A1 I > 



Blatl 1 2 zur Palenlanneldung O 5 6 O 2 Be.cich P^lerrte und LKe.atur 

und bci Tomperaturcn von 20 - 200°C zu trockncn. Die so 
getrockneten Produkle enthalten noch gebundenes Wasser. 
Stellt man die Produkte in der .beschriebenen Weise her, 
so crhalt man sehr feinc Kristallitc, die sich zu kugeligen 
Partikeln, eventuell zu Hohlkugeln von ca, 1 bis 'i n Durch- 
messer zusaiamerilagern. 

Filr die erf indungsgemSBe Verwendung * 

sind ferncr Alkalialuminiumsilikatc geeignet, die sich aus 
calciniertem (destrukturiertcm) Kaolin durch hydrofchermale 
Behandlung mit vafcrigcm Alkalibydroxid 'herstellen lassen. 
Den Produkten kommt die Formel 

0,7-1,1 «at 2/n O • A1 2 0 3 . 1,3-2, H Si0 2 • 0,5-5,0 H,>0 

zu, v.'bbei Kat ein Alkalikation, insbesondere ein Natrium- 
kation bedeutet. Die herstellung der Alkalialuroiniumsilikate 
aus calciniertem Kaolin iilhrt ohne besonderen teebnischen 
Aufwand direkt zu einem cehr feinteiligen Produkt. Die 
hydrothcrmale Behandlung des zuvor bei 500 bis 800°C calcinierten 
Kaolins mit waBrigem Alkalibydroxid wird bei 50 bis 100°C 
durchgefiihrt. Die dabei stattf indende Kristallisationsreaktion 
ist im allgemeinen nach 0,5-3 Stunden abgeschlossen. 

Marktgangige, geschlammte Kaoline bestehen aberv/iegend aus " 
dem Tonmineral Xaolinit mit -der ungefahren Zusammensetzung 

A1 2°3 * 2 Si0 2 ' 2 ]1 2°» das eine Schichtstruktur aufweist. 
Um daraus durch hydrothcrmale Behandlung mit Alkalibydroxid 
zu den erfindungsgemafc zu verwendenden Alkalialuminiumsilikaten 
zu gelangen, ist zunachst eine Destrukturierung des Kaolins 
erforderlich, die am zweckmafiigsten durch zwei- bis vier- 
stilndiges Erhitzen des Kaolins auf Temperaturen von 500 bis 
800 C erfolgt. Dabei entsteht aus dem Kaolin dei' ron'tgen- 
amoi-phe wasserfreie Ketakaolin. Aufier durch Calcinierung 
lafit sich die' Destrukturierung des Kaolins auch durch mecha- 
nische Behandlung (Mahlcn) oder durch Saurcbehandlung bewirken. 
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Die als Aus£ancsi:.aterial brauchbaren Kaolinc? sind belle 
Pulver von £ro&cv Feinheit ; allerdinfs 1st ihr Eiaencehr.lt 
mit ca. 2ooo bis lo ooo ppm. Fe vesentlich hoher als die 
Werte von 2o bis loo ppi*. Fe bei den durch Fallunf; .aus 
Alkalisilikat- und Alkalialuminat25sunif.cn herccstelltcn 
Alkali a lumin i uaisilikaten- Diescr hohcre Eisengebalt in den 
aus Kaolin hernestellten Alkalialuminiunsilikaten ist nicht 
von Nachteil, da das Eisen in Form von Eisenoxid Test in das 
Alkalialuininiun^ilikatcitter eingebaut ist und nicht heraus- 
^elost vird. Bei der hydrothermalen Einwirkung; von Natrium- 
hydroxid auf destrukturiertes Kaolin entsteht ein Natrium- 
aluminiumsilikat rrit einer kubisch^n, Faujasit-Mhnlichen Struktur 

Erfindun<rsgei!?2fi einsetzbare Alkalialuininiumsilikate lassen 

« 

sich aus calciniertem (destrukturierteus) Kaolin auch durch 
hydrothennale Behandlung mit v/Sfcrigem Alkalihydroxid unter 

» 

Zusatz von Siliciumdioxid oder einer Siliciuindioxid lie fern- 
den Yerbindung hers tc lien. Pas dabei im allpemeinen erhal- 
tene Gendscb von Alkali aluminiums ilikaten unterschiedlicher 
Kristallstruktur besteht aus sehr feinteilieen Xristallparti- 
keln> die einen Durchmesser kleinei* als 2o yu aufwoisen und 
sich meist zu loo % aus Teilchen kleiner als lo /i zusarcrcen- 
setzen. In dor Praxis ftthrt man diese Umsetzun£: des ? destruktu- 
rierten Kaolins vorzut:sv;eise mit Natronlauge und VJasserglas 
durch. Dabei entsteht ein Natriuiraluminiumsilikat J, das in 
der Literatur mit mehreren Namen, z. B. als Molckularsieb 13 X 
Oder Zeolith NaX bczeichnet wird (vpl. 0. Grubner, P. Jiru 
und M. Ralek, "Molckula'rsicbc" , Berlin 1968, S. 32, 85 ~ 69), 
v;enn man den Ansatz bei der hydrothermalen Eehandlune vorzufrs- 
v?eise nicht ruhrt, allenfalls Eeringe Schercnercien einbrin^t, 
und mit der Temperatur vorzugsweise urn lo - 2o° C unter der 
Siedeteitperatur (ca. lo3° C) bleibt. Das Natriun.aluir.iniun.s5 li- 
kat J v/eist eine dem natilrlich vorkommenden Faujasit Shnliche, 
kubische Kristallstruktur auf. Die Urr.v/andlunpsreaktion kann 
insbesondere durch RHhrcn des Ansatscs, durch crhGhte Tempe- 
ratur (Siedchitze bei Mornraldruck oder im Autoklaven) und 
hBhere Silikatirencen, d. h. durch ein molares Ansatzvorhalt- 
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nis Si0 2 : Na 2 0 von wenigstens 1, insbesondere l,o - l,lJ5, 
so beeinfiuflt werden, dafi neben bzw. statt Nat riumaluminium- 
silikat J das Nat I'iumaluminiums ilikat F entsteht. Uas Natri- 
umaluminiums ilikat F wird in der Literatur als "Zeolith P" 
Oder "Typ B» bezeichnet (vgl. D.W. Breck, "Zeolite Molecular 
Sieves", New York 1974, S. 72). Das Natriumaluminiumsilikat F 
besitzt eine den natUrlich vorkommenden Zeolithen Gismondin 
und Garron.il: ahnliche Struktur und liegt in Form aufierlich 
kugelig erscheinender Kristallite vor. Allgemein gilt, daft 
die Herstellungsbedingungen fur das Natriumaluminiumsilikat F 
und fOr Gemisehe aus J und F weniger kritisch sind, als die 
fUr einen reinen Kristalltyp A. 

Das Entfetten und Vorgerben von PickelbliSJJen wird in bekannter 
Weise, z. B. im Gerbfafi durchgefuhrt . Dabei werden die Alkali- 
aluminiumsilikate vorzugsweise in Kombination mit Tensiden, 
insbesondere anionischen und nichtionischen Tensiden eingesetzt. 
Als anionische Tenside kommen vor allem hohere Sulfate oder 
Sulfonate mit 8 - 18 C-Atomen in Betracht, ivie primare und 
sekundare Alkylsulfate, Alkylsulfonate oder Alkylarylsulfonate. 
Geeignete nichtionische Tenside sind beispielsweise die 
Addukte von 5 bis 3o Mol Athylenoxid an hfihere Fettalkohole, 
Alkylphenole, FettsBuren oder Fettamine mit 8-18 C-Atomen! 
Die anionischen und nichtionischen Tenside kOnnen mit Vorteil 
im Gemisch aber auch einzeln je nach dem Waschgut eingesetzt 
werden. Daneben steht die Moglichkeit, die Alkalialuminium- 
silikate als genonderte Kilfsmittel konventionellen Flotten 
zuzusetzen oder sie in Verbindung mit einem geringen Anteil 
an sauren Chromgerbstoffen kombiniert anzuwenden. 

Im Falle des erf indungsgemafien Prozesses benotigt man 10 - 5 0 g/1 
an Tensiden und 10 - 5 0 g/1 an Alkalialuminiumsilikat . 
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Zur Untersttttzung der fettltfsendcn Wirkung der Reinigungs- 
flotte beam Entfetten stark f etthaltiger PickelbloBen kOnnen 
weiterhin Fettltfsungsmittel in Mengen von 50 - 100 g/l zugesetzt 
werden. Geeignete LOsungsmittel werden aucgcwShlt aus dor Gruppe 
der Petrolkohlenwasserstof fe, Hydroaromaten , Alkylbcnzole und 
Mineralttle. Im allgemeinen kann jedoch auf den Einsatz von 
L5sungsmitteln verzichtet werden. 

Die Gerbung von Pelzfellen und Leder wird ebenfalls in Ublicher 
Weise durchgefUhrt , wobei je nach Lederart die bekannten Gerb- 
stoffe, z. B. vegetabili sch-synthetische Gerbstoffe, Chrom- 
gerbstoffe usw. unter Zusatz von Elektrolyten , vie Kochsalz, 
anorganischen oder organischen SSuren, wie Schwef elsSure , 
AmeisensSure oder Essigs&ure usw. eingesetzt werden, Pickel 
und Gerbung konnen in bekannter Weise raiteinander kombiniert 
werden. Anschlieftend kann eine Nachgerbung und Pettung des 
Leders erfolgen. 

Der Einsatz von Alkalialuminiumsilikaten bei den genannten 
Gerbprozessen betrSgt 5 - 80 g/l Gerbbrtthe. 

Auch bei der Neutralisation des Leders kSnnen Alkalialuminium- 
silikate vnit Vorteil verwendet werden, da sie sich im sauren 
Medium unter SSurebindung und Bildung von Alkali- und Aluminium- 
salzen sowie polymeren KieselsSuren zersetzen. Man benbtigt 
in diesem Falle 2 bis 20 g/l an Alkalialuminiumsilikat . 

Durch den erf indungsgem££en Einsatz der feinteiligen, wasser- 
unlSslichen Alkalialuminiumsilikate werden die eiiigangs ge- 
schilderten Vorteile gegenttber den herkttmmlichen Prozessen 
erzielt. Die Alkalialuminiumsilikate lassen sich als trockene 
Pulver durch EinrUhren in Wasser oder Dispergiermittel ent- 
haltende LSsungen leicht in stabile Dispersionen UberfUhren 
und in dieser Form gut handhaben und ohne Schwierigkeiten mit 
Wasser verdtlnnen* 
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In einem Gefafi von 15 1 Inhalt wurde die Aluminatlosung 
unter starkem Ruhrcn mit der Silikatlosung versetzt. Geruhrt 
wurde mil; einem Ruhrer mit Dispergierscheibe bei 3000 Dm- 
drchungen/min. Beide Losungen batten Raumtemperatur . Es 
. bildete sich unter exothermer Reaktion als Primarfailungs- 
prcdukt ein rontgenamorphes Natriumaluminiumsilikat . Nach 
10 Minuten langem Rtlhren wurde die Suspension des Fallungis-- 
produktes in einem Kristallisationshehalter uberfflhrt, wo 
sie 6 Stunden bei 90°C unter RUhren (250 Umdrehungen/min. ) 
sum Zwecke der Kristallisation verblieb. Nach Absaugen der 
Lauge vora Kristallbrei und Nachwaschen mit entionisierfcera 
YJassei*, bis das ablaufende Waschwasser einen pli-V/ert von 
ca# 10 aufwies, wurde der FilterrQckstand getrocknet. 
Anstelle der getrockneten Natriuraaluminiumsilikate wurde 
2ur Rerstellung der Soifhilf smittel auch die Suspension 
des Kristallisationr.produktes bzw. der Kristallbrei verwendet. 
Die V/assergehalte vmrden durch einsttindiges Erhitzen der vor- 
getrockneten Produkte auf 800°C bestimmt. Die bis zum pH-V/ert 
von ca. 10 gewaschenen bzw. neutralisierten und dann ge- 
trockneten Natriumalurainiurosilikate vmrden anschlie&end in 
einer Kugelmtihle gemahlcn. Die Korngrofcenverteilung wurde 
mit Uilfe einer Sedimentationswaage bestimmt. 
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pas Ca-Bindeverirci(ren der Al-Silikate v/urde in der folgonden 
Veise bcstiirjiit: 

1 1 einer wafirigen, o,59'l C CaCl 2 (= 3oo inn CaP/1 = 3o° dH) 
enthaltenden und rnit verdiinntcr HaOii auf einen pK-Wcrt 
von lo eingestellten Losunr v:ird ir.it 1 g AluminiumsiliUat ver-> 
setzt (auf AS bczofien). Dann v/ird die Suspension 15 Minuten lane 
bei einer Temper at ur von 22° C (- 2° C) krSftig geriihrt. tfach 
Abfiltricrcn des Alunsiniuinsilikates bestiirxit man die RcsthSrte- 
x des Filtrates. Daraus crrechnet sich das Calciumbindevorir.ogen 
in nig CaO/g AS nach der Forme 1: Oo - x) . lo. 

.• 

Bestiinmt man das Calciumbindercogen bei hoheren Temperaturcn, z.B. 

o 

bei 6o° C, so findet man durchv/eg bessere Werte als bei 22 C. 

Kerstcllunrsbedinrungen fur das Hatriumaluminimcsili'kat A: 

Fallung: 2,985 kg Aluminatlosung der Zusamu-ensetzunK: 

17,7 % Ka 2 0, 15,8 % A1 2 0 3> 
66,6 % H 2 0 
o, 15 kg Ktznatron 
9,J|2o kg V.'asser 

2, 1 I , I5 kg einer aus handelsublichem Wasserglas 

und leicht alkalil6slicher KieselsSurc 
friseh hergestellten, 25 > 8 Sigen Na- 
triumsilikatlosung der Zusammensetzunf 
1 Ha 2 0 . 6,o Si0 2 

Kristallisation: 6 Stunden bei 9o° C 
Trocknung: 2k Stunden bei loo C 

Zusarcmensetzung: o,9 Na 2 0 • 1 A1 2 C> 3 . 2,o*l Si0 2 . '1,3 H 2 0 

(= 21,6 % K 2 0) 

Kristallisationsgrad: voll kristallin. 
Calciumbindevermogen: 17o mg CaO/g Aktivsubstanz . 

Bei der durch Sedimentationsanaly se bestimmtcn Teilchengrofien- 
verteilung ergab sich das TeilchengrSBenmaximuir. bei 3-6/1. 
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Das Natri un;alurr.iniuir.r..i likat A zeict in: HeritEcnbcugiuicsdia^rnirj;. 
foD.f;cnde Infcerf erenzlinicn : 

o 

d-Werte, aufc,enoiiir,on i::it Cu- Ki -Strahlunc. in A 

I 



3?, 'I 
8,6 

7.0 • 

1.1 (!-) 



3,68 
3,38 
3,26 
2,96 



(+) 
(+) 
(+) 
(+) 



2,73 (+) 
2,6o (4) 

Es ist durchaus ir.oglich, da!3 im PontEenbeucun{-sdiagrarnm nicht 
alle diese Interferenzlinien auftreten, insbesondere wenn dio 
Aluininiunsilikate nicht voll durchkristallisiert sind. Daher 
wurden die fiir die Charakterisierung dieser Typen wichtigst-en 
d-Werte rat eineir. " (+)" gekennzeichnet . 

- ■ • * 

HerstellunKsbedingu npen fUr das Natriumalumi niunisilikafc B: 



Fallung 



AnsatzverhSltnis 
im Hoi: 



7>63 kg einer Alumina tlBsung der Zusamnscn-' 

setzung 13,2 % Ka 2 0; 8,0 % Al^; 

78.8 % H 2 0; 

2,37 kg einer Natriumsilikatlosung 
der Zusamrnensetzung 8,0 % Na^O; 

26.9 % Si0 2 ; 65,1 % H 2 0; 

- m H 

■ - • 1 

3,21 Na 2 0; 1,0 Al^; 1,70 SiOgj 70,3 H 2 0; 



Kristallisation: 6 Stunden bei 90 C; 



Trocknung: 

Zusammensetzung 
des getrockneten 
Produktos : 



?A Stunden bei 100°C; 



0,99 Na 2 0 • 1,00 A1 2 0, • 1,83 Si0 2 
'1,0 H 2 0; 20,9 % H 2 0) 
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Kristallform: kubisch mit stark abgcrundcten Ecken 

und Kan ten; 

mittlerer Par- 
tikeldurchmccser : 5, 'I y 

Calciumbindevcrmogen: 172 mg. CaO/g Aktivsubstanz 

Her s t e 1 1 un g s b edingunpen fttr das Natriumaliuniniuinsilikat C: 



Fallung: 



AnsatzverhSltnis 
in Molt 

Kristallisation : 
Trocknung: 



'Zusatnmcnsetzung 
des getrockneten 
Produktes: 

Kristallform: 



12,15 kg einer Aluminatlosung der Zusammen- 
setzung 11,5 % Na 2 0; 5,'* % AlgOjj 80,1 % H 2 0 

2 5 87 kg einer Hatriurnsilikatlosung der 
Zusaromensetzung 8,0 % NapO; 26,9. % s *°2 ; 
65,1 % H 2 0; 

5,0 Ka 2 0; 1,0 Al^; 2,0 Si0 2 ; 100 H 2 0; 
1 Stunde bei 90°C; 

Heifizerst&ubung einer Suspension des 
gev/aschenen Produktes (pH 10) bei 295 Cj 
Fcsfcstoffgehalt der Suspension UC %i 



0,96 Na 2 0 • 1 A1 2 0 5 • 1,96 Si0 2 * 4 H 2 0j 

- 

kubisch mit stark abgcrundetcn Eckon und 
Kant en; Wassergehalt 20,5 %i 



mittlerer Par- 
tikeldurch- 

messer: 5» 1 i )«• 

♦ 

Calciumbindevermogen: 172 mg CaO/g Aktivsubstanz. 
Herstellungsbedingungcn fur das Kaliumaluminiumsilikat P: 

Es v/urde zunachst das Natriumaluminiumsilikat C hergcstellt. 
Nach Absaugen der Mutterlauge und Waschen der Kristallmasse 
mit entmineralisiertem Wasser bis zum pll-Wert 10 wurde der 
FilterrUckstand in 6,1 1 einer 25 ?igen KCl-Losung aufge- 
schlammt. Die Suspension vurde kurzzcitig auf 80 - 90 C 
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erhitat.j dann vmrdc ab E ckUhlt und wicdcr abfiltric 
gev/aschen • 



rt und 



Trocknung: 



24 Stunden bei 100°C; 



Zusammenj;etzunE etc 
potrockneten Pro- 
duktes 



0,35 Na 2 0 • 0,66 K 2 0 • 
• 1,96 Si0 2 • 4,3 h 2 0; 



1,0 A1 0 0, 

(Wasser^ehalt 20,3 



Fallung: 



0,76 kg Aluminatlosung der Zusammensetzung: 

36,0 % Na 2 0, 59,0 % Al g 0 5,0 % ° 
Wasser 
0,94 kg fifcznatron: 
9»''9 kg Wasser; 

3,9'l kg einer handelsiiblichen Natriumsilika 

16sung der Zusammenset zung: 
- 8,0 % Na 2 0, 26,9 % Sio 2 , 65,1 JS H 2 0 



Kristallisation: 12 Stunden bei 90°C; 



Trocknung: 
Zusaminensetzung 



12 Stunden bei 100°C; 



0,9 Na 2 0 • 1 A1 2 0 5 • 3,1 Si0 2 ■ 5 . H 2 0; 
Kristallisationsgrad: voll kristallin. 
Das TcilcbengroEenmaximum lag bei 3 - 6 y. 
Calciumbindevermogen: 110 mg CaO/g Aktivsubstanz. 
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Das Alununiuinisilikat E zeict in; Pontcenbcucunc^^i'U-i^^ 
folscnde Interferen^linicn : 

o 

d-V.'erte, auffven oilmen irit Cu-K -Strahlung in A 



3 H , 'I 



8,8 



H,i» 



3,8 



2,88 
2,79 

2,66 



llerstcllunr.sbcdincunfren fUr das Natriuraalutrinimrsi likat F: 

FSllung: lo,o ke einer Aluminatlosunc der Zusamnten 

setzunc: 

o,8'l kf, NaA10 2 -f o, 17 kg NaOK + 
1,83 ks,K 2 Oj 

» 

7,l6 kg einer Natriuirsilikatlosunc der 

Zusanar.ensetzunc 8,0 % NapO, 
26,9 % Si0 2 , 65,1 % H 2 0; 
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Kristallisation: h Skundcn bei V}0°C ; 



Trocknung : 



ItaiBaerstaubunG cincr 30 jSifcen Suspension 
des gowoschencn Produktes (pH 30); 



Zusaromensctzung 
des -getrocknetcm 
Produktes : 



0,90 Na 2 0 • 1 A1 2 0 3 • l|,12 Si0 2 • *l,9 HgO; 



Die Fartikel besits&cn Kugelgestalt ; der KuReldurchmesscr- 
betragt im Durchsohnitt etv/a 3 - 6 

Calciurabindeverin&gcn: 132 mg CaO/g Aktivsubstanss boi 50°C. 
jjerstcllu nKsbedinKu n ^en fUr das Natriumaluminiuinsilikat G: 



Fallung: 



Ansafczverhaltnis 
in Hoi: 

Kraatallication: 

Zusamniensetzung 
des getrockneten 
Produktes : 



7,31 kg Aluminat (14,8 % Na^O, 9,2 % 

A1 2 0 3> 76,0 % H 2 0) 
2,69 kg Silikat (8,0 % Na O, 26,9 JS 

Si0 2 , 65,1 * H 2 0); 

3,17 Na 2 0, 1,0 A1 2 0 3 , 1,82 Si0 2 , 62,5 H 2 0; 
6 Stunden bei 90°Cj 



1,11 Ka 2 0 • 1 A1 2 0 3 • 1,89 Si0 2 , 3,1 )i 2 0 
(= 16, 'I % H 2 0); 

Kristallstruktur : Strukturellc Mischtype im VerhSltnis 1:1; 

Kris tall form: abgerundetc Kri&tallifce; 

Mittlerer Partikeldurchmesser : 5,6 ij, 

Calciumbindevermogen: 105 mg CaO/g Aktivsubstanss bei 50°C. 
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Herstellungshcdingungcn filr das aus Kaolin hei^gestellte 
Natriu ma 1 um ini um s i 1 i k a t 1 i ; ; 

1 • pestrukturierung von Kaolin 

Zur Aktivicrung des nattirlichen Kaolins wurdcn Proben 

von 1 kg 3 Stundcn lane auf 700°C im Schamottetiegel er- 

hitzt* Dabei wandelte sich der kristallino Kaolin Al-O-t 

2 S±0 n 4 2 H o 0 in den amorphen Metakaalin Al-0., ; 2 Si0 o 
2 2 2 5 2 

2 . Hydrothermale Behandlung des Hetakaolins 

In einem Ruhrgefcifl vmrde Alkalilauge vorgelegt und der 
calcinierte Kaolin bei Temperaturen zwischen 20 und 100°C 
eingorilhrt. Die Suspension wurcle unter Riihren auf die 
Kristallisationstemperatur von 70 bis 100°C gebracht und bei 
dieser Temperatur bis zum AbschluB des Kristallisationsvor- 
ganges gchalten. AnschlieBehd v/urde die Mutterlauge abge- 
saugt und der Riickstand mit YJasser gewaschen, bis das. ab~ 
laufende Waschv/asser einen pH-Wert von 9 bis 11 aufwies. 
Der Filterkuchen wurdc getrocknet und anschlieftend zu einem 
f einen Pulver zerdrUckt, bzw* es wurde zur Entfernung der 
beam Trocknen entstandenen Agglomerate gemahlen. Dieser Mahl 
prozeft entfiei, wenn der Pilterx*ttckstand feucht v/eiter- 
verarbeitet vmrde odor wenn die Trocknung tiber einen SprUh- 
trockner Oder Stromtrockner vorgenommen wurde. Die hydro- 
thermale Behandlung des. calcinierten Kaolins kann auch nach 
einer kontinuierlichen Arbeitweise durchgeftihrt werden. 



Ansatz: 



Kristallisation : 
Trocknung: 

Zusammensetzung: 



1*65 kg calcinierter Kaolin 
13 , 35. kg NaOH 10 ?ig, Vermischen bei 

Raumteinpera tur ; 

2 Stunden bei 100°C; 

2 Stunden bei 160°C im Yakuumtrocken- 
schrank; 

0,88 Ha 2 0 • 1 A1 2 0, * 2,1'1 Si0 2 • 
3,5 H 2 0 (= 18,1 % H 2 0); 
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Kristallstruktur : Strukturellc Minchtype v/io Na-Aluminium- 

silikat G , jedoch Verhaltnis 8:2. 

Mittlerer Teilchendurchmosser : 7,0 p. 
Calciumbindeverinof;en: 126 nig CaO/g Akt i vsubstanz . 

: * 

Herstellungsbedingungen fur das aus Kaolin hergestellte 
Natriuiaaluminium s ilikat J ; 

Die Destrukturierung des kaolins und die hydrothennale 
Behandlung erfolgte in analoger Weise v/ie bei II angegeben. 



Ansatz: 



2,6 kg calcinierter Kaolin, 
7>5 kg NaOH 50 2-ig, 
7,5 kg Wasserglas, 



51,5 kg entionif>iertos Wasser, 



Vermis chen bci Raumtemperatux 1 ; 



Kris tallisat ion: 



2k Stunden bei 100°C, ohne Ruhren ; 



Trocknung: 



2 Stunden bei 160°C im Vakuumtrocken- 
schrank; 




Kristallstruktur: Natriuroaluminiurosilikat j) nach vorstehender 

Definition, kubische Kristallite; 



Mittlerer Teilchendurchmesser : 8,0 y. 
CalciumbindevermoBon: 105 rag CaO/g Aktivsubstanz. 



/25 



80988S/0151 



273221 7A1 I > 



Blatt 2 5 zi* Palcntanmclduna D 5 6 0 2 - 2 

Boispiele 



Beispiel 1 

Bntfettung un d Vorgc?rbun g von Schaf picked blofton far 
vereetabil g cr ;erbte Futterleder: 

Schafpickelbloften (pll 1,8 in der Blofte) werden mit 

50 % Wasser 38°C / 
3 % Alkylphenolpolyglykoiather (9,5 AO), 
5 % Na-Al-Silikat nach Beispiel A, B, 

90 Minuten im Fafi gewalkt, anschlieftend mit 100 % Wasser von 
38°C verdUnnt und weiter 60 Minuten gewalkt (pll der B16fce 
3,8 - 4,0). Die Flotte wird verv;orfen und mit Wasser bei 
35°C 15 Minuten gesptllt. 



H^KEL KGaA 

Bereich Patente und Lil?i<Uur 



Gerbung: 

Die entfetteten und vorgegerbten Blo&en werden mit 

100 % Wasser 25°C, 
10 % eines synthetischen hell- und rnild-gerbenden Gerb- 
stoffes handelsUblicher Art 15 Minuten gewalkt, 
anschlie&end 

4 % Zusatz eines handelsiiblichen gerbstof f bestSndigen 
Pettungsmittels, 45 Minuten in derselben Flotte 
gewalkt, 

10 % Mimosa-Gerbstoff (Pulver) T gemeinsam 
10 % Quebracho-Gerbstoff (Pulver) J zugesetzt 
und 4 Stunden gegerbt. 

Die Leder werden anschliefiend in neuer Flotte mit 100 % 

Wasser und 0,5 % OxalsSure 30 Minuten behandelt und aufgehellt, 

wobei der pH-Wert im Bad sich auf etwa 4,1 - 4,2 einstellt. 

/26 



809885/0151 



» «- • 



BNSDOCID: <DE 



.273221 7A1_I_> 



:r:,\'KEL KGaA 

Blalt 26zur Patcntanmcld-jogD 5602 — jfo - 3erclt;i Patents und Lileratur 

Nach 10-mintltigem SpUlen der Lcder bei 25°C werden die 
Leder in ilblicher Weise ausgereckt und hSngegetrocknet . 

Ohne die okologisch bedenklichen sonst notwendigen hoheren 
Salz- Oder Polyphosphatmengen bei der Entfettung und Vorgerbung 
erhalt man Futterleder guter Qualitat, 

Beispiel 2 

Entfettung und Vorgerbun^ von Schaf pickelblofien fUr 
chrom^egorbte Nappa-Bekleidungsleder : 

Die entfleisehten Pickelblofcen werden wie bei Bcispiel 1 
entfettet und vorgegerbt (pH 3,8 - H ,0 in der BIS&e). 
Ansehlie&end wird bei 35°C gespUlt, bis die Plotte klar 
abliiuf t . 

Gerbung: 

100 % Wacser 25°C, 

5 % eines handelsiiblichen chromgerbstof fbest&ndigen 
synthetischen hellgcrbenden Gerbstoffes, 

30 Minuten im Fafc, anschlicBend Zusatz von 

20 % eines handelsublichen raildgerbenden Chrom- 
gerbstof fes 7 * 

Gerbdauer 5 Stunden (pH ca. 3,8 im Bad), 

Leder 1-2 Tage aufgebockt, anschliefcend gefalzt. 

Nachr,erbung: 

200 % Wasser k5°C 

10 Minuten gespult, neue Plotte, 
100 % Wasser 45°C, 

3 % eines mildgerbenden handelsublichen 

Chromgerbstof fes - 15 Minuten Laufzeit , 

/27 



809885/0151 



BNSDOCtD: <DE 



273221 7A1_L> 



Biait 2 7 zur PatenlanmeWung D 5 6 02 
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2 * eines chrorogerbstof fbestandigen und 

lichtbestandigen Fettungs.nittels - M5 Minuten, 

4 ]C eines mildgerbenden , neutralen Hilf sgerbstof fes 
Laufzeit 30 Minuten, Q 
P H 4,1 im Bad, anschlieftend spiilen bei '30 C 

10 Minuten. 



Fettung: 



150 % VJasser 50°C^ 



W * nandelsilbliche weichntachende native oder 

synthetische Lederfettungsmittel , Laufzeit H5 Minuten. 

Die Leder werden in Ublicher Weise weiterbearbeitet und hange- 
getrocknet. Man erhalt auf diese Weise ohne die sonst ilbliche 
und notwendige Mitverwendung von Kochsalz oder Tolyphosphaten 
zur Entpickelung und Ent fettung Nappaleder guter Qualitat. 

Beispiel 5 
Schaffellperbung:, 

Gut gewaschene und evtl. gebleichte Schaffelle «erden 15 Minuten 
gespait bei 35° C im Fellhaspel. 

Pickel und Gerbungi 

Wasser 30 - 35°C, Flottenverhaltnis 1:20, 

60 e^ 1 Kochsalz, 
5 g/l eines handelsilblichen elektrolytbestandigen 

Pelzfettungsmittels, 
Laufzeit 30 Minuten, 
5 k/1 organische niedermolekulare Sauren , 

z.B. Essigsaure/Ameisensauregemische, Laufzeit 3 Stunden 

Uber Nacht im Bad stehen lassen, 
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4-5 g/1 handeJ sflblicher Pulverchromgcrbstof f 
7 g/1 Na-Al~Silikat nach Beispiel A, B, C, 

Laufzeit 3 Stunden, anschliefiend Ober Nacht stehen lassen 
(pH ca. 4,0 in der Flotte), 

anschlie&cnd 15 Minuten spUlen, aufbocken und hSnge- 
trocknen. 

Auf diese Weise v/erden zwischen 1/3 und der HSlfte der sonst 
Ublichen Chronigerbstof fraenge eingespart, wodurch der Skologisch 
bedenkliche Chromgehalt im Abwasser, ohne daft die Qualit&t der 
Schaffelle leidet, auf ca. 0,5 g/1 fSllt. 

Beispiel 4 

Chromgerbung von Rindoberleder : 

In ilblicher Weise geflscherte, entkSlkte und gebeizte RindsbltJfce 
wird nach kurzem Spiilen bei 20°C gepickelt mit : 

Pickel und Gerbung gemeinsam; 

100 % Wasser 20°C , 

7 % Kochsalz, 
Laufzeit 10 Minuten, anschlie&end Zusatz von 
0,6 % AmeisensSure , Laufzeit 20 Minuten, 
0,6 % Schwefels&ure, Laufzeit 2 Stunden 
Ober Nacht im Bad (pH 3,5 in der B16fio), 

8 % eines handelsiiblichen PulverchromgerbBtof fes , 
3 % Na-Al-Silikat nach Beispiel A, C, D, 
Laufzeit 5 Stunden (pH ca. 3,8 im Bad). 

Die gegerbten Leder werden iiber Nacht aufgebockt , anschlieEend 
gefalzt, neutralisiert , nachgegerbt und gefettet. 
AnschlieBend werden die Leder in ilblicher Weise getrocknet 
und fertiggestellt . 
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Auf diese Weise kann der angebotene Chromgerbstof f von 
normalerweise 10 % auf weniger als 8 % ohne QualitSts- 
minderung der Leder gesenkt werden, wobei der Chromgchalt 
im Abwasser von ca. 8 g/1 Cr^ auf weniger als 1 g/1 
gesenkt werden kann, 

Beispiel 5 

Neutralisation von Rindober leder ; 
Vorarbeiten erfolgen wie bei Beispiel 4. 

Neutralisation: 

Gefalzte Leder (pH 3,7 - ^2) 

Spiilen bei 35°C - 10 Minuten- 

100 % Wasser 35°C, 

0,5 - 1 J Na-Al-Silikat nach Beispiel B, G, F, 

Laufzeit 30 Minuten, 

pH im Lederschnitt - **>7 # 

Weitere Arbeiten wie bei Beispiel 4. 

Man erhSlt auf diese Weise eine Neutralisationswirkung, 
verbunden mit einer gewissen Nachgerbung, wobei eine Narben- 
verfestigende Wirkung beobachtet wird. 

Beispiel 6 

Gerbung von weiflen Rindledern: 

Vorbehandlung der Blflfcen incl. EntkSlkung und Beize erfolgt 
in Ublicher Weise. 

Pickel und Ger bun p e;emeinsam; 

100 % Wasser 20°C f 
7 % Kochsalz, 

Laufzeit 10 Minuten, 
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0,7 % AmeisensSure - 15 Minuten, 
0,7 % Schv/efelsfiure - 2 Stunden. 

Ober Nairht bleiben die Bl often im Pickelbad (pH 3,2 im 

Blfi&cnschnit t . 

8 % Na-Al-Silikat nach Beispiel A, C, D, P in das gleiche Bad, 

1,5 % Schv/efelsaure - Laufzeit 5 Stunden 
(pH ca. 4,2 im Bad). 
Anschliefiend aufbocken und falzen. 



Nachgerbung und Fettun^: 

Die gefalzten Leder werden 10 Minuten bei 40°C gespUlt 
und in neuer Plotte behandelt mit: 

100 % Wasser 40°C, 

6 % eines neutralen railden und hellgerbenden aynthetischen 
Hilfsgerbstoffes. 
30 Minuten Laufzeit. 

10 % eines fUr weifte Leder geeigneten handelstiblichen 
elektrolyt- und gerbstof f bestandigen Fettlickers. 
Laufzeit H5 Minuten. 

4 % eines handelstlblichen Weifigerbstof f es . 
Laufzeit 30 Minuten in derselben Plotte. 
Neue Plotte. 
200 % Wasser **5°C, 

0,3 % OxalnSure, 

Laufzeit 15 Minuten. 

Leder aufbocken und hangetrocknen. 

Durch diese Kombiantion von Na-Al-Silikaten mit WeiB- 
gerbstoffen erhait man im Vergleich zur Ublichen 
Gerbung mit Aluminiumgerbstof f en und Weifcgerbstof f en 
ein volleres Leder mit besserer Wasserf estigkeit 
handelsilblicher Qualitat. 
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